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(57) 1. Sposob wytwarzanla nowych powlerzchniowo 

aktywnych slarczanow sodowych pochodnych 2.5-dl- 
oraz 2.2,5-rripodstawlonych 5-hydroksymetylo- 1 . 3-dlo- 
ksanow o ogdlnyra wzorze 1. w ktorym R stanowl prosty 
lub rozgalezlony laricuch wejglowodorowv CaH2a+i . w kto- 
rym a stanowl llczbe. od 5 do 15jub podstawnlk alkilofe- 
nylowy R CeH4. w ktorym IT stanowl prosty lub 
rozgaleziony iancuch w^glowodorowy CbH2b+i. w ktorym 
b stanowl. Uczb? od 0 do 12, R stanowl H. prosty lub 
rozgaleziony taricuch wqglowodorowy CcH2c+i. w ktorym 
. c stanowl llczbe. od 1 do 8, badz R 1 ET stanowl^ tacznle 
podstawnlk cykloaMowy C<jH2d. w ktorym d stanowl - 
.llczbe od 5 do 12, R 3 stanowl iaricuch wejlowodorowy 
CcH2c+i. w ktorym e stanowl liczbe. 1 lub 2. rnamienny 
tym. ze ppchodne 1,3-dioksanu 0 ogalnym wzorze 2, w 
ktorym R , R , R 3 maja. powyzej podane znaczenla, w 
roztworze rozpuszczalnlka. najleplej czterochlorku weria. 
zawlerajacego dodatek pirydyny, w temperaturze 260- 
320 K, nalleplej 270-280 K. poddaje si$ reakcjl z kwasem 
chlorosulfonowym, przy czyfn stosunek molowy pochod- 
nej 1,3- dioksanu do kwasu chbrosulfonowego 1 do piry- 
dyny zawlera sle w granlcach od 1:1:2.1 do 1:1.1:2.5. a 
po zakonczonej reakcjl z mieszanlrry reakcyjnej odparo- 
wuje sIq rozpuszczalnlk I pozostaiosc wprowadza sIq do 
alkoholowo-wodnego roztworu NaOH, NaHC03 lub 
NaaCOa. a po odparowanlu rozpuszczalnlka. utworzone 
powlerzchniowo aktywne slarczany sodowe oczyszcza 3iq. 
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Sposob wytwarzania nowych powierzchniowo aktywnych siar- 
czanow sodowych pochodnych 2,5-di- oraz 2,2,5-tripodstawio- 
nych 5-hydroksymetylo-l,3-dioksan6w 



. Zastrzezenia patentowe 

1. Spos6b wytwarzania nowych powierzchiiiowo aktywnych siarczan6w sodowych po- 
chodnych 2,5-di- oraz 2,2,5-tripodstawionych 5-hydroksymetyl6-U-dioksan6w o og61nym 
wzorze 1, w kt6rym R 1 stanowi prosty lub rdzgaieziony tadcuch weglowodorowy C^H^i, w 
kt6rym a stanowi liczbe od 5 do 15 lub podstawnik alkilofenylowy R C6H4, w ktdrym R stanowi 
prosty lub rozgaleziony laficuch weglowodorowy Cblfeb+i, w kt6rym b stanowi liczbe od 0 do 
1 2, R stanowi H, prosty lub rozgaleziony laticuch weglowodorowy CcH^+i, w kt6rym c stanowi 
.liczbe od 1 do 8, b^dz R 1 i R 2 stanowi^ l4cznie podstawnik cykloalkilowy CdH 2 d, w ktfrym d 
stanowi liczbe od 5 do 12, R 3 stanowi lancuch weglowodorowy CeH2e + i, w kt6rym e stanowi* 
liczbe 1 lub 2, znamienny tym, ze pochodne 1,3-dioksanu 0 ogdlnym wzorze 2, w kt6rym R ^ 
R 2 , Ft maja powyzej podane znaczenia, w roztworze rozpuszczalnika, najlepiej czterochlorku 
wegla, zawierajacego dodatek pirydyny, w temperaturze 260-320 K, najlepiej 270-280 K, 
poddaje sis reakcji z kwasem chlorosulfonowym, przy czym stosunek molowy pochodnej 1,3- 
dioksanu do kwasu chlorosulfonowego i do pirydyny zawiera sie w granicach od 1:1:2.1 do 
1:1.1:2.5, a po zakonczonej reakcji z mieszaniny reakcyjnej odparowuje sie rozpuszczalnik i 
pozostalo&5 wprowadza sie do alkoholowo-wodnego roztworu NaOH, NaHCCb lub Na2C03, a 
po odparowaniu rozpuszczalnika, utworzone powierzchniowo aktywne siarczany sodowe oczy- 

szczasie. u 

2. Spos6b wytwarzania nowych powierzchniowo aktywnych siarczanow sodowych po- 
chodnych 2,5-di- oraz 2,2,5-tripodstawionych 5-hydroksymetylo-13-dioksan6w 0 og61nym 
wzorze 1, w kt6rym R 1 stanowi prosty lub rozgaleziony laficuch weglowodorowy CaH2a + i, w 
kt6ryra a stanowi liczbe od 5 do 15 lub podstawnik alkilofenylowy R GsH4, wkt6rym R stanowi 
prosty lub rozgaleziony laticuch weglowodorowy ChEfo* 1, w kt6rym b stanowi liczbe od 0 do^ 
12, R stanowi H, prosty lub rozgaleziony lancuch weglowodorowy CcH^i, w ktrirym c stanowi 
liczbe od 1 do 8, bqii R 1 i R 2 stanowi fccznie podstawnik cykloalkilowy CdKbd, w ktfrym d 
stanowi liczbe od 5 do 12, R 3 stanowi laricuch weglowodorowy CcH2e+i, w kt6rym e stanowi 
liczbe 1 lub 2, znamienny tym, ze pochodne 1,3-dioksanu 0 og61nym wzorze 2, w kt6rym R , 
R 2 , R 3 maja wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpuszczalnika, najlepiej czterochlorku 
wegla, w temperaturze 260-320 K, najlepiej 270-280 K, poddaje sie reakcji z trfjtlenkiem siarki, 
korzystnie w postaci kompleksu tr6jtlenek siarki-pirydyna, przy czym stosunek molowy pochod- 
nej 1,3-dioksanu do tego kompleksu zawiera sie w granicach od 1:1 do 1:1, 1 a po zakoriczonej 
reakcji z mieszaniny odparowuje sie rozpuszczalnik i pozostalo&5 wprowadza do alkoholowo- 
wodnego roztworu NaOH, NaHC03 lub NaaCCb, a po odparowaniu rozpuszczalnika wytworzo- 
ne powierzchniowo aktywne siarczany sodowe ewentualnie oczyszcza sie. 



Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania nowych powierzchniowo aktywnych 
siarczan6w sodowych pochodnych 2,5 : di- oraz 2,2,5-tripodstawionych 5-hydroksymetylo-l,3- 
dioksan6w 0 og61nym wzorze 1, w kt6rym R 1 stanowi prosty lub rozgaleziony laricuch weglo- 
wodorowy C a H2a + i, w kt6rym stanowi liczbe od 5 do 15 lub podstawnik alkilofenylowy 
R 4 C6H 4 , w kt6rym R 4 stanowi prosty lub rozgaleziony Mcuch weglowodorowy. Cbthb+i, w 
kt6rym b stanowi liczbe od 0 do 12, R stanowi H, prosty lub rozgaleziony laricuch weglowodo- 
rowy C c H 2c+ i, w kttfrym c stanowi liczbe od 1 do 8, btfi R 1 i R stanowi^ tycznie podstawnik 
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cykloalkilowy CdH 2 d, w kt6rym d stanowi liczbe od 5 do 12, R 3 stanowi taifcuch weglowodo- 
rowy CcH2c+i» w kt6rym e stanowi liczbe 1 lub 2. 

Pochodne te wykazuja aktywno&5 powierzchniowo na granicach miedzyfazowych i dzieki 
temu moga znalefd zastosowanie jako skladniki aktywne &X)dk6w pior^cych, zwilzaj^cych, 
spieniajacych, emulgujacych, myjacych, dyspergujacych, samodzielnie lub w mieszaninach z 
innyrai zwi^zkami powierzchniowo aktywnyrai. 

Istotawynalazkupoleganatym,zepochodn4 l,3-dioksanuoog61nym wzorze 2, wktdrym 
R 1 , R 2 , R 3 maja wyzej podane znaczenia, w roztworze rozpuszczalnika, najlepiej czterochlorku 
wegla, zawierajacego dodatek pirydyny, poddaje sie reakcji z kwasem chlorosulfonowym przy 
czym stosunek molowy pochodnej 1,3- dioksanu do kwasu chlorosulfonowego i do pirydyny 
zawiera sie w granicach od 1:1:2.1 do 1:1.1:2.5, bqii pochodna 1,3-dioksanu w roztworze 
rozpuszczalnika, najlepiej czterochlorku wegla, poddaje sie reakcji z tr6jtlenkiem siarid, korzy- 
stnie w postaci kompleksu: tr6jtlenek siarki-pirydyna, przy czym stosunek molowy pochodnej ; 
1,3-dioksanu do kompleksu tr6jtlenek siarki-pirydyna zawiera sie w granicach od 1:1 do 1:1.1,- 
najlepiej w temperaturze 270-280 K, a po zakortczonej reakcji odparowuje sie rozpuszczalnik i 
pozostaloSd wprowadza sie do alkoholowo-wodnego roztworu NaOH, NaHCCfe lub Na2C03, a 
po odparowaniu rozpuszczalnika utworzone powierzchniowo aktywne siarczany sodowe po- 
chodnych 1,3-dioksanu ewentualnie oczyszczasie og61nie przyjetymi sposobami. 

Zasadniczymi korzyfciami wynikajacymi z zastosowania* sposobu wytwarzania no- ; 
wych, powierzchniowo aktywnych siarczan6w sodowych pochodnych 1,3-dioksanu o og61- 
nym wzorze 1 wedhig wynalazku s^: wytwarzanie latwo degradowalnych chemicznie 
zwi^zk6w powierzchniowo aktywnych ze wzgledu na obecno&5 w ich czasteczkach wiazania 
acetalowego, co czyni je malo uci^zliwymi dla Srodowiska naturalnego, wysoka aktywno&l 
powierzchniowa produkt6w, dostepnoSd surowc6w, latwoSd prowadzenia reakcji siarczano- 
wania, wysoka a czesto ilo&iowa wydajnoSd reakcji oraz latwoSd oczyszczania produkt6w . 
koricowych. 

Przedmiot wynalazku jest objaMony w przykladach wykonania nowych powierzchniowo 
aktywnych siarczan6w sodowych pochodnych 1,3-dioksanu oraz na rysunku, na kt6rym 
schemat 1 przedstawia reakcje pochodnej 1,3-dioksanu z kwasem chlorosulfonowym, nato- 
miast schemat 2 przedstawia reakcje pochodnej 1,3-dioksanu z kompleksem tnSjtlenek 
siarki-pirydyna, prowadzacych po zalkalizowaniu za pomoca NaOH, NaHC03 lub NaCCh, 
do diastereomerycznych mieszanin powierzchniowo aktywnych siarczan6w sodowych po- 
chodnych 1,3-dioksanu. 

P r z y k I a d L Do roztworu 0.050 kg (0.217 mola) mieszaniny diastereomerycznych 
pochodnych 2-heptylo-5-hydroksymetylo-5- metylo- 1,3-dioksanu w 0.4 dm 3 czterochlorku 
wegla i 0.044 dm pirydyny wkrapla sie w temperaturze 270-275 K w ciagu 1 godz. 0.0265 kg , 
(0.228 mola) kwasu chlorosulfonowego, intensywnie mieszajac mieszanine reakcyjna. Po wkro- 
pleniu calo&i kwasu chlorosulfonowego mieszanie kontynuuje sie dodatkowo przez 3-4 godz. 
podnoszac stopniowo temperature reakcji do temperaturyookojowej. Po odparowaniu rozpusz- 
czalnika, pozostatoSd wprowadza sie stopniowo do 0.4 dm alkoholowo-wodnego (3: 1) roztworu 
zawierajacego 0.0185 kg (0.463 mola) NaOH, w temperaturze 270-275 K. Po odparowaniu 
rozpuszczalnika, stala pozostalo&5 przemywa sie 4x0,15 dm 3 wrzacego alkoholu etylowego. Po 
odparowaniu rozpuszczalnika i/lub krystalizacji z ukladu alkohol etylowy: alkohol izopropylo- 
wy = 1:3, uzyskuje sie 0.0703 kg (97.5% mol) mieszaniny diastereometrycznych powierzchnio- 
wo aktywnych siarczan6w sodowych 2-heptylo-5-hydn)ksymetylo-5-metylo-l,3- dioksanu o 
og<51nym wzorze 1, w kt6rym R 1 = n-C7Hi 5 , R = H, R = CH 3 . Wz6r sumaryczny Ci 3 H25S06Na; 
zawarto& C, H, S obliczona, odpowiednio, 46.98, 7.58, 9.63%; wyznaczona, odpowiednio, 46.8, 
7.8, 9.7%; temperatura topnienia 436.5 - 438.5 K (rozklad); napiecie powierzchniowe 1% 
wodnego roztworu 49.1 mNm"\ 

Przyklad n. Do roztworu 0.050 kg (0. 1745 mola) mieszaniny diastereomerycznych 
pochodnych 2-undecylo-5- hydroksymetylo-5-metylo- 1,3-dioksanu w 0.4 dm 3 czterochlorku 
wegla wprowadza sie przy intensywnym mieszaniu w temperaturze 275-280 K, porcjami, w 
ciagu 1 ,5 godz. , 0.0306 kg (0. 1 92 mola) kompleksu tr6jdenek siarki-pirydyna. Po wprowadzeniu 
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calofci kompleksu mieszanie kontynuuje sie dodatkowo przez 5-6 godz. podnosz^c stopnio- 
wo temperature reakcji do temperatury pokojowei. Po odparowaniu rozpuszczalnika pozo- 
stalo$<5 wprowadza sie stopniowo do 0.4 dm 3 alkoholowo-wodnego (3:1) roztworu 
zawieraj^cego 0.1 mola Na 2 C03 w temperaturze 270-275 K. Po odparowaniu rozpuszczal- 
nika i pirydyny uzyskuje sis 0.0672 kg (99.1% mola) mieszaniny diastereomerycznych 
powierzchniowo aktywnych siarczan6w sodowych 2-undecylo-5-hydroksymetylo-5-mety- 
lo-l,3-dioksanu o og61nym wzorze 1, w kt6rym R l = n-CnH23, R = H, R = CH 3 . Wz6r 
sumaryczny CnH33S06Na; zawarto$d C, H, S obliczona, odpowiednio, 52.56, 8.56, 8.24%; 
wyznaczona, odpowiednio, 52.8,8.9,8.2%; temperatura topnienia 433-437 K (rozklad); 
napiecie powierzchnio we 0.1% wodnego roztworu 42. 8 mNm" 

P r z y k 1 a d HI. Do roztworu 0.050 kg (0.217 mola) mieszaniny diastereomerycznych 
pochodnych 2-amylo-2-etylo-5- hydnoksymetylo-5-metylo- 1 ,3-dioksanu w 0.4 dm czterochlor- 
ku wegla wprowadza sie przy intensywnym mieszaniu w temperaturze 275-280 K, pbrcjami, w 
ci^gu 2 godz., 0.0363 (0.228 mola) kompleksu trfjtlenek siaiki-pirydyna. Post^puj^c dalej 
analogicznie jak w przykladzie H uzyskuje sie 0.055 kg (76.2% mol) mieszaniny diastereome- 
rycznych powierzchniowo aktywnych siarczari6w sodowych 2-amylo-2-etylo-5-hydroteymety- 
lo-5-metyld- 1,3-dioksariu o pg61nym wzorze 1, w kt6rym R = ri-CsHn, R = C2H5, R = CH3. 
Wz6r sumaryczny Ci3H2sS06Na; zawarto£<5C,H, S obliczona, odpowiednio, 46.98,7.58 ,9.63%; 
wyznaczona, odpowiednio, 47.0, 7.4, 9.5%; temperatura topnienia 468-472 K (rozklad); napiecie 
powierzchniowe 1% wodnego roztworu 54.2 mNm" . 

P r z y k 1 a d IV. Do roztworu 0.050 kg (0.216 mola) mieszaniny diastereomerycznych 
pochodnych 2-/4-metylofenylo/-5- hydroksymetylo-5-etylo- 1 ,3-dioksanu w 0.4 dm cztero- 
chlorku wegla i 0.64 dm 3 pirydyny, wkrapla sie w temperaturze 270-275 K w ciagu 1,5 godz. 
0.0264 kg (0.227 mola) kwasu chlorosulfonowego, intensywnie mieszajac mieszanine 
reakcyjn^. Postepujac dalej analogicznie jak w przykladzie I uzyskuje sie 0.0373 kg (51.0% 
mol) mieszaniny diastereomerycznych, powierzchniowo aktywnych siarczan6w sodowych 
2-/4-metylofenylo/-5-hydroksymetylo-5-etylo- 1,3-dioksanu o ogdlnym wzorze 1, wkt6- 
rym R 1 = R 4 C 6 H 4 , R 2 = H, R 3 = C2H5, R 4 = 4 - CH 3 . Wz6r sumaryczny Ci 4 Hi 9 S06Na; 
zawarto&5 C, H, S obliczona, odpowiednio, 49.70, 5.66, 9.46%, wyznaczona, odpowiednio, 
49.4, 5.9, 9.5%; temperatura topnienia 47 1.5-476 K (rozklad); napiecie powierzchniowe 1% 
wodnego roztworu 58.5 mNm" . 
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fr s O-CHj N CH a OH X 0-CH2 N CH 2 0S03H.NH,C 6 

Na g C0 3 R s /D'-CHa/R* 

tCsH5N ' HCl -NQQ.-2C5HSN R^Sw^^OSCV*! 

schemat 1 
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R^Va^C^OH ~ ~~ Vrf^CHjOSOaH-NHsCs 



NaOH R 4 \ ,0-CH a/ R 3 



- C s HsN , -HiO R *' ^)-CH; n CH 2 0S0 3 Nq 
schemat 2 
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R^ >0-CH v R 3 

C C 
R 2 ^ ^O-c'H^CHgOSOsNa 

wzor 1 



R 2 " N 0-CtH 2 N CH 2 0H 
wzor 2 
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